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Verf ahren 2ur Herstellung von Di-[p-glycidoxicyclohexyl]-methan 

Verfahren zur Herstellung von Di-[p-gtycidoxicyclohexyl]- 
methan durch katalytische Hydrierung, indem man Di-[p- 
glycidoxi-phenyll-methan in Gegenwert eines Ruthenium- 
katatysators bei Temperaturen im Bereich von 30 bis 60° C 
und Orucken oberhalb von 1 00 bar hydriert. 
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Beschreibung 

Aus der US-A 33 36 241 ist bekannt, daB man Di« 
[p-Grycidoxi-phenyl]-methan an Rhodium und Rutheni- 
um auf Tragern, den Aromaten seJektiv hydrieren kann. « 

Aus der DE-A-36 29 632 ist ein Verfahren zur Her- 
stellung von 2»2-Di-£p-gfycidoxicyclohexyl]-propan 
durch katalytische Hydrierung von 2,2-Di-[-p-glycidoxi- 
phenyl}-propan in Gegenwart eines Rutheniumkatary- 
sators bekannt, der weitgehend selektiv verlauft ic 

Vergleicht man in der US-A -33 36 24] das Beispiel 2 
mit dem Beispiel 3 so zeigt sich, daB die Hydrierung 
unterschiedlich ablauft, je nachdem ob man von dem 
Diphenylpropan- oder dem Diphenylmethanderivat 
ausgeht. Beim Diphenylmethanderivat bendtigt man 15 
mehr Katalysator und erzielt eine geringere Selektivi- 
tat 

£s bestand daher die Aufgabe, die Reaktion der DE- 
A-36 29 632 auf das Di-{-p-gIycidoxi-phenyI]-methan zu 
Qbertragen. 20 

DemgemaB wurde ein Verfahren zur Herstellung von 
Di-[p-gIycidoxicyclohexyl]-methan durch katalytische 
Hydrierung gefunden, welches dadurch gekennzeichnet 
ist, daB man Di-[p-glycidoxi-pheny]]-methan in Gegen- 
wart eines Rutheniumkatalysators bei Temperaturen im 25 
Bereich von 30 bis 60° C und Drucken oberhalb von 
100 bar hydriert Die Hydrierung des Di-[p-glycidoxi- 
phenyl}-methans zum Di-[p-giycidoxi-cyclohexy1]-me- 
than gelingt selektiv, wenn man ein nicht desaktiviertes 
Rutheniumoxidhydrat, das durch Fa Hung aus einer waB- 30 
rigen Ldsung von Ruthenium trichlorid gewonnen wor- 
den ist einsetzt 

Man verwendet 0,05 bis 10Gew.-%, vorzugsweise 
0;05 bis 1 Gew.-% besonders bevorzugt 0,05 bis 
030 Gew.-% Ruthenium bezogen auf das Di-[p-glycido- 35 
xi-phenyl]-methan- Im alJgemeinen reichen zwischen 
0,05 bis 0,15Gew.«% Ruthenium, um eine praktisch 
quantitative Hydrierung, d. h. bis zum Ende der Wasser- 
stoffaufnahme, zu erreichen. Die Oxiranringe werden 
praktisch nicht angegriffen. 40 

Besonders auffallig ist hierbei die starke Abnahme 
der Viskositat beim Ubergang vom Diphenylmethange- 
rQst zum Di-cyclohexylmethangerOst, die man nach dem 
Abdestillieren des Losungsmittels beobachtet So fallt 
beispielsweise die Viskositat von etwa 20 000 mPas • s 45 
auf ca. 1800 bei 20°C; dies bedeutet eine Abnahme auf 
nur 6% des ursprunglichen Wertes. Diese Eigenschaft 
ist von besonderem Wert fur die Technik der Epoxidlak- 
ke und Harze. 

Die Hydrierung wird bei Drucken oberhalb 100 bar 50 
bis 1000 bar durchgefflhrt; im allgemeinen werden 
Driicke von 200 bis 325 bar angewendet 

Wegen der hohen Viscositdt der Ausgangssubstanz 
ist es besonders zweckmaflig, die Hydrierung in Ldsung 
durchzufQhrea Als Ldsungsmitte! werden Ether bevor- 55 
zugt wie Glykoldimethylether oder M ethyl- tert-buty- 
lether, besonders bevorzugt Tetrahydrofuran und Dio- 
xan eingesetzt Es kann auch in sehr konzentrierten L6- 
sungen gearbeitet werden, beispielsweise in einer 
50%igen Ldsung in Tetrahydrofuran- 60 

Bei der Auswahl der Reaktionstemperatur sind ver- 
nal tnismaBig enge Grenzen gesetzt So werden bei hd- 
heren Temperaturen bereits sehr weitgehend die Oxir- 
anringe gedffnet, bei zu niedrigen Temperaturen hinge- 
gen die aromatischen Ringe noch nicht abgesattigt Der 65 
schmale Temperaturbereich, der fur die selektive Kern- 
hydrierung bleibt, Hegt zwischen 30 und 60° C bevor- 
zugt zwischen 40 und 50° C 
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Fur die Hydrierung muB nicht das reine Di-[p-glyci- 
doxi-phenyl}-methan vorliegen. Man kann auch Kon- 
densauonsprodukte hydrieren, die einen bestimmten 
Anteil, z. R bis 30%, an hoherkondensierten Produkten 
en thai ten. 

Beispiel 

In einem mit einem Magnetriihrer versehenen Auto- 
klav von 50 1 inhalt werden 12 kg des Polyglycidylethers 
eines Phenol-Formaldehyd- Condensates in 12 kg Tetra- 
hydrofuran geldst Zu dieser Ldsung werden 30 g Ru- 
theniumoxidhydrat mit einem Gehak von 12 g Rutheni- 
um hinzugegeben. Die Hydrierung wird unter einem 
Druck von 300 bar bei einer Temperatur von 50° C aus- 
gefuhrt Die Wasserstoffaufnahme endete nach 27 Stun- 
den. 

Der Hydrieraustrag wird abfiltriert und durch Aktiv- 
kohle vdllig entfarbt AnschiieBend destilliert man 
L Vale das Ldsungsmitte! ab. Man erhalt 123 kg farblo- 
ses Di-{p-glycidoxi-phenyl}-methan mit einer Viscositat 
bei20°Cvon 1800 m • Pa - s. 

Patentanspruch 

Verfahren zur Herstellung von Di-[p-glycidoxicy- 
clohexyl}-methan durch katalytische Hydrierung, 
dadurch gekennzeichnet* daB man Di-fjp-glycido- 
xi-phenyljmethan in Gegenwart eines Ruthenium- 
katalysators bei Temperaturen im Bereich von 30 
bis 60* C und Drucken oberhalb von 100 bar hy- 
driert 



